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Citations and explanations 

i) Reference has been made to the following documents 

Dl: US-A-3 892 634 (HAJEK JAMES D ET AL) 

1 July 1975 (1975-07-01) 
D2: DATABASE WPI Section Ch, Week 197708 

Derwent Publications Ltd, London, GB; 

Class E14, AN 1977-001516 XP00226957 & 

RO 61 695 A (PETRU PONI INST CHI), 

15 September 1976 (1976-09-15) 
D3: US-A-5 962 728 (KEYVANI MAJID ET AL) 

5 October 1999 (1999-10-05) 
D4: US-A-4 118 286 (BURNS SIMON PIERCE ET AL) 

3 October 1978 (1978-10-03) 
D5: FR-A-1 487 546 (UPJOHN CO) 

7 July 1967 (1967-07-07) 
D6: GB-A-1 083 910 (ICI LTD) 

20 September 1967 (1967-09-20) 
D7: US-A-3 471 543 (SAYIGH ADNAN A R) 

7 October 1969 (1969-10-07) . 



ii) 



The reprocessing of reaction residue from 
phosgenation reactors in a film evaporator is 
described in Dl to D7 . 
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The reaction products of the prior art and that of 
the present application are produced by the same 
method, namely by reacting primary amines with 
phosgene . 

The essential feature of the present invention is 
that, in producing isocyanates by reacting primary 
amines with phosgene, the reaction residue, in which 
undecomposed carbamoyl chloride remains as a solid 
in a suspension, is reprocessed in a film 
evaporator . 

The subject matter of claims 1-8 and 10 of the 
present application satisfies the requirements of 
PCT Article 33 (2) . 

Claim 9 relates to a production facility 
characterised only by a reactor and a film 
evaporator. In the light of Dl to D7, facilities of 
this type are not considered novel. It is further 
pointed that the resulting products do not comprise 
any features that contribute to the novelty of said 
facility. 

Thus, neither novelty nor an inventive step can be 
acknowledged in respect of the subject matter of 
claim 9 (PCT Article 33(2) and (3)). 

The invention addresses the problem of devising a 
method for the production of isocyanates, which 
method can be implemented with the least possible 
loss of yield whilst, at the same time, phosgene 
hold-up is minimised. 
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Form PCT/EPEA/409 (BoxV) (January 1994) 



in order to solve the above problem, the 
product that has not yet been 
undecomposed carbamoyl chloride 



reaction 



reprocessed, in which 



remains as a solid 



in a 



suspension, is reprocessed in a film 



evaporator. 



None of the cited documents renders this solution 
obvious. The subject matter of claims 1-8 and 



ion therefore 



claim 10 of the present applicat 
satisfies the requirements of PCT Article 33(3) 
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Formblatt PCT/IPEA/409 (Deckblatt) (Januar 2004) 



INTERNATIONALE!* VORLAUFIGER 
PRUFUNGSBERICHT 



Internationales Aktenzeichen PCT/EP 03/10381 



I. Grundlage des Berichts 

1 . Hinslchtlich da, BesUrndteite der Inta-nattonalan AnmeWung V^^^f^^^"* 



Beschreibung, Seiten 

i ^ 2 in der ursprunglich eingereichten Fassung 
Anspruche, Nr. 

9 1Q in der ursprunglich eingereichten Fassung 

^ 8 eingegangen am 25.1 1 .2004 mit Telefax 

Zeichnungen, Blatter 

1y2-2y2 in der ursprunglich eingereichten Fassung 

unter diesem Punkt nichts anderes angegeben ist. 

Die Bestandteile standen der Behorde in der Sprache: zur VerfOgung bzw. wurden in dieser Sprache 
eingereicht; dabei handelt es sich urn: 

□ die Sprache der Obersetzung, die fur die Zwecke der international Recherche eingereicht worden ist 
(nach Regel 23.1(b)). 

□ die Veroffentlichungssprache der internationalen Anmeldung (nach Regel 48.3(b)). 

□ die Sprache der Obersetzung, die fur die Zwecke der internationalen vorlaufigen PrOf ung eingeretcht 
worden ist (nach Regel 55.2 und/oder 55.3). 

□ in der internationalen Anmeldung in schriftlicher Form enthalten ist 

□ zusammen mit der internationalen Anmeldung in computerlesbarerForm eingereicht worden ist. . 

□ bei der Behorde nachtraglich in schriftlicher Form eingereicht worden ist. 

□ bei der BehSrde nachtraglich in computertesbarer Form eingereicht worden ist. 

□ Die Erklarung, da3 die in computertesbarer Form erfassten Informationen dem schnfthchen 
Sequenzprotokoll entsprechen, wurde vorgelegt. 

4. Aufgrund der Anderungen sind folgende Unterlagen fortgefallen: 

□ Beschreibung, Seiten: 

□ Anspruche, Nr.: 

□ Zeichnungen, Blatt: 



Formblatt PCT/1PEA/409 (Januar 2004) 



INTERNATIONALER VORLAUFIGER prT/FP cm/icwm 

PRUFUNGSBERICHT Internationales Aktenzeichen I /cr 03/1 UdBI 



5. □ Dieser Bericht ist ohne Berucksichtigung (von einigen) der Anderungen erstellt worden , da diese aus den 

angegebenen Grunden nach Auffassung der Behorde uber den Offenbarungsgehalt in der ursprunglich 
eingereichten Fassung hinausgehen (Regel 70.2(c)). 

(Auf Ersatzblatter, die solche Anderungen enthalten, ist unter Punkt 1 hinzuweisen; sie sind diesem Bericht 
beizufugen.) 

6. Etwaige zusatzliche Bemerkungen: 

V. Begrundete Feststellung nach Artikel 35(2) hinsichtlich der Neuheit, der e? inder ' s ^ Ulld der 

gewerblichen Anwendbarkeit; Unterlagen und Erklarungen zur Stutzung dieser Feststellung 

1. Feststellung L ^ _ . rt 

Neuheit (N) Ja: Anspruche 1-8,10 

Nein: Anspruche 9 

ErfinderischeTatigkeit(IS) Ja: Anspruche 1-8,10 

Nein: Anspruche 

Gewerbliche Anwendbarkeit (IA) Ja: Anspruche: 1-10 



Nein: Anspruche: 



2. Unterlagen und Erklarungen: 
siehe Beiblatt 



Formblatt PCT7IPEA/409 (Januar 2004) 



INTERNATIONALER VORLAUFIGER Internationales Aktenzeichen PCT/EP 03/10381 
PRUFUNGSBERICHT - BEIBLATT : 



V.i) Die folgenden Dokumente sind in Betracht gezogen worden: 

D1 : US-A-3 892 634 (HAJEK JAMES D ET AL) 1 . Juli 1 975 (1 975-07-01 ) 
D2- DATABASE WPI Section Ch, Week 197708 Derwent Publications. Ltd., 
London, GB; Class E1 4, AN 1 977-001 51 6 XP002269597 & RO 61 695 A (PETRU 
PONI INST CHI), 15. September 1976 (1976-09-15) 

D3- US-A-5 962 728 (KEYVANI MAJID ET AL) 5. Oktober 1 999 (1 999-1 0-05) 
D4: US-A-4 1 1 8 286 (BURNS SIMON PIERCE ET AL) 3. Oktober 1 978 (1 978- 
10-03) 

D5: FR-A-1 487 546 (UPJOHN CO) 7. Juli 1967 (1967-07-07) 

D6- GB-A-1 083 910 (ICI LTD) 20. September 1967 (1967-09-20) 

D7: US-A-3 471 543 (SAYIGH ADNAN A R) 7. Oktober 1969 (1969-10^07) 

ii) Die Aufarbeitung von Reaktionaustragen aus Phosgehierreaktoren in einem 
Schichtverdampfer ist in D1-D7 beschrieben. 

Das Reaktionsprodukt vom Stand der Technik und von der vorliegenden 
Anmeldung kommen aus dem gleichen Herstellungsverfahren, namlich durch 
Umsetzung von primaren Aminen mit Phosgen. 

Das wesentliche Merkmal der vorliegenden Erfindung liegt darin, daB bei der 
Herstellung von Isocyanaten durch Umsetzung von primaren Aminen mit Phosgen 
der Reaktionsaustrag welcher noch nicht zersetztes Carbamylchlorid als 
Feststoff in einer Suspension enthalt, in einem Schichtverdampfer 
aufgearbeitet wird. 

Der vorliegende Anmeldungsgegenstand gemass Anspruche 1-8 und 10 erfullt die 
Erfordemisse des Artikels 33(2) PCT. 

Anspruch 9 bezieht sich auf eine Produktionsanalage lediglich gekennzeichnet 
durch ein Reaktor und ein Schichtverdampfer. Solche Anlage sind angesichts der 
Offenbarung von D1 -D7 nicht als neu angesehen. Es wird auch darauf 
hingewiesen daB die Produkte die hergestellt werden keine zur Neuheit der 
Anlage beitragende Merkmale darstellen. 

Demzufolge kann die Neuheit und erfinderische Tatigkeit fur den 
Anmeldungsgegenstand von Anspruch 9 nicht anerkannt werden Art. 33(2) und 



FormblattPCT/Belblatt/409 (Blatt 1) (EPA-April 1997) 



INTERNATIONALER VORLAUFIGER Internationales Aktenzeichen PCT/EP 03/1 0381 
PRUFUNGSBERICHT - BEIBLATT j _____ — 

33(3)PCT. 

Es lag der Erfindung die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur Herstellung von 
Isocyanaten bereitzustellen, dass mit moglichst geringen Ausbeuteverlusten bei 
gleichzeitig moglichst niedrigem Phosgen-Hold-up durchgefuhrt werden kann. 

Die Aufgabe konnte gelost werden, dass noch nicht aufgearbeitete 
Reaktionsprodukt, welches noch nicht zersetztes Carbamoylchlorid als Feststoff in 
einer Suspension enthalt, in einem Schichtverdampfer aufgearbeitet wird. 

Keine der zitierten Entgegenhaltungen legt diese Losung nahe. Der vorliegende 
Anmeldungsgegenstand gemass Anspruche 1-8 und 10 erfullt daher die Erforder- 
nisse des Artikels 33(3) PCT. 
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Pat ent anspruche 



1. Verfahren zur Herstellung von Isocyanaten durch tfxnsetzung 

5 von primaren Aminen mit Phosgen in einem Reaktor, dadurch ge- 

keruizeichnet, dass der Reaktionsaustrag in Form einer 
Suspension vorliegt, die das herzustellende Isocyanat als 
Flussigkeit und Carbamylchloride als Feststoff enthalt, und 
die Suspension in einem Schi ch tver dampfer auf gearbeitet wird. 

10 

2. Verfahren nach Anspruch I, dadurch gekennzeichnet, dass es 
sich bei dem Schichtverdampf er urn eine Vorrichtung handeltr 
die keine bewegten Teile aufweist. 

15 3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, 
dass es sich bei dem Schichtverdaropf er urn einen Fallf ilm- 
verdampfer handelt* 

4. Verfahren nach einem der Ansprttche 1 bis 3, dadurch gekenn- 
20 zeichnet, dass dem Schichtverdainpfer eine Destillationsko- 

lonne nachgeschaltet ist- 

5. Verfahren nach einem der Ansprilche 1 bis 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Suspension in zwei bder mehreren hinter- 

25 einandergeschalteten Schichtverdampf em, die auf ver- 

schiedenen Druckstufen arbeiten, aufgearbeitet wird. 

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, dass 
der erste Schichtverdairpf er bei einem Druck von 0,5 bar bis 

30 25 bar arbeitet und der zweite Schichtverdampf er einen Druck 

aufweist r der 0,01 bar bis 1 bar geringer ist, als der Druck 
des ersten Schichtverdampf ers « 

7. Verfahren nach einem der Ansprttche 1 bis 6, dadurch gekenn- 
35 zeichnet, dass in der Suspension das Carbamylchlorid in einer 

Menge von 0,01 bis 35 Gew,-%, bezogen auf das Gewicht des 
herzustellenden Isocyanats , vorliegt • 

8. Verfahren nach einem der Ansprtiche 1 bis 7,. dadurch gekenn- 
40 zeichnet, dass die Suspension als zusatzliche feste.Bestand- 

teile Aminhydrochloride und Harnstoffe enthalt, 
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We claim:- 



jC06R8C'dPCT/PTO24M 2005 



1. A process for the preparation of isocyanates by reacting 
5 primary amines with phosgene in a reactor, wherein the 

reaction discharge is present in the form of a suspension 
which contains the isocyanate to be prepared, as a liquid, 
and carbamyl chlorides as a solid, and the suspension is 
worked up in a film evaporator. 

10 

2. A process as claimed in claim 1, wherein the film evaporator 
is an apparatus which has no moving parts . 

3. A process as claimed in claim 1 or 2, wherein the film 
15 evaporator is a falling-film evaporator* 

4. A process as claimed in any of claims 1 to 3, wherein a 
distillation column is connected downstream of the film 
evaporator . 

20 

5. A process as claimed in any of claims 1 to 4 , wherein the 
suspension is worked up in two or more film evaporators which 
are arranged in series and operate at different pressure 
levels . 

25 

6. A process as claimed in claim 5, wherein the first film 
evaporator operates at from 0.5 to 25 bar and the second film 
evaporator has a pressure which is from 0.01 to 1 bar lower 
than the pressure of the first film evaporator. 

30 

7. A process as claimed in any of claims 1 to 6, wherein the 
carbamyl chloride is present in the suspension in an amount 
of from 0.01 to 35% by weight, based on the weight of the 
isocyanate to be prepared. 

35 

8. A process as claimed in any of claims 1 to 7, wherein the 
suspension contains amine hydrochlorides and ureas as 
additional solid components. 

40 9. A production plant for the production of isocyanates by 
reacting primary amines with phosgene, comprising 
a reactor in which the reaction of primary amines with 
phosgene takes place and 
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at least one film evaporator to which the reaction discharge 
of the reactor, which is present in the form of a suspension 
which contains the isocyanate to be prepared , as a liquid, 
and carbamyl chlorides as a solid, is fed. 

The use of film evaporators for working up reaction 
discharges from phosgenation reactors, the reaction 
discharges being present in the form of a suspension which 
contains the isocyanate to be prepared, as a liquid, and 
carbamyl chlorides as a solid. 
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